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POVZETEK 
Lecitin se široko uporablja kot emulgator in solubilizator v živilski, krmni, farmacevtski in 
kozmetični industriji, ima pa tudi še številne druge industrijske uporabe. Znano je tudi, da ima 
koristne lastnosti kot prehranski dodatek, saj naj bi v krvi zniževal nivo holesterola.  
V okviru magistrske naloge smo izdelali granule sončničnega lecitina z metodo vlažnega 
iztiskanja. Cilj je bil izdelati granule s čim višjim deležem lecitina, dobro pretočnostjo in 
ustrezno porazdelitvijo velikosti delcev. Kot vstopni material smo uporabili sončnični lecitin 
Lipoid H 20 in različne pomožne snovi ter različne postopke izdelave granul. Eksperimente 
granuliranja smo izvedli z visokostrižno granulacijo (»High Shear Granulation«), oscilirajočo 
granulacijo in metodo vlažnega iztiskanja (»Wet Extrusion«),  v kombinaciji z oscilacijskim 
granuliranjem ali mletjem. Zadnja uporabljana tehnologija se je pokazala kot najboljša, ker je 
zagotovila: 
• visok delež lecitina v granulah, 
• primerno velikost in porazdelitev granul in 
• primerne reološke karakteristike granul.  
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ABSTRACT  
Lecithin is widely used as an emulsifier and solubilizer in the food, feed, pharmaceutical and 
cosmetic industries and has many other industrial uses. It is also known that it has useful 
therapeutic properties when used in a dietary supplement. For example, lecithin should lower 
cholesterol level.  
Within the master's thesis, sunflower lecithin granules were made using the method of wet 
extrusion. The aim was to produce granules with the highest proportion of lecithin, good 
flowability and proper particle size distribution. Sunflower lecithin Lipoid H20 was used as 
input material. We tested the influence of the use of various excipients and the use of different 
manufacturing processes on the resulting granules. We tried to prepare the granules with high 
shear granulation, oscillating granulation and wet extrusion, followed by granulation on an 
oscillating granulator or grinding on a mill. The last technology used proved to be the best 
because it ensured: 
• high proportion of lecithin in granules, 
• suitable size and distribution of granules and 
• appropriate rheological characteristics of granules. 
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lecitin, granule, granulacija, ekstruzija, pretočne lastnosti  
KEY WORDS 
lecithin, granules, granulation, extrusion,  flowing characteristics 
  
VII 
 
SEZNAM OKRAJŠAV  
FBD granulacija v zvrtinčenih plasteh (ang. Fluid Bed Drying) 
FO farmacevtska oblika 
HS High Shear 
MC Metil celuloza 
MCC Mikrokristalna celuloza 
HPMC Hidroksipropil metil celuloza 
XG Ksantan gumi  
ZU učinkovina 
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1 UVOD 
1.1 LECITIN 
Pojem lecitin ima tako v splošni kot v znanstveni literaturi raznolike definicije. Po komercialni 
definiciji je lecitin naravna mešanica nevtralnih in polarnih lipidov rastlinskega ali živalskega 
vira.  Nevtralni lipidi so večinoma trigliceridi, polarni lipidi pa so sestavljeni iz glikolipidov 
(lipidi, ki vsebujejo sladkor) in fosfolipidov (lipidi, ki vsebujejo fosfor). Znanstveno je lecitin 
definiran kot fosfatidilholin (1).  
Lecitin se uporablja kot emulgator in solubilizator v prehrambeni, farmacevtski in kozmetični 
industriji. V živilski industriji, kemični industriji, industriji barv, črnil, pigmentov, polimerov, 
tekstila se uporablja tudi kot sredstvo za omočitev (2). Lecitin se kot emulgator uporablja za 
stabiliziranje emulzij. Znano je, da ima lecitin kot prehranski dodatek številne terapevtske 
lastnosti. Pomembno vlogo ima pri znižanje holesterola in zaščiti jeter. Lecitin se priporoča 
bolnikom z nevropsihiatričnimi boleznimi, povezanimi s pomanjkanjem holinergične 
aktivnosti, vključno s Huntingtonovo boleznijo, shizofrenijo, afektivnimi boleznimi in senilno 
demenco Alzheimerjevega tipa (4). 
Komercialni lecitin je običajno »razmaščen«. To je trdna snov, ki je pridobljena z 
ekstrahiranjem tekočega lecitina z acetonom, da se odstranijo proste maščobne kisline, 
digliceridi, trigliceridi in drugi nevtralni lipidi. Razmaščen praškasti lecitin je higroskopni 
material, ki se zlahka stisne v gosto lepljivo maso. Masa se običajno prilepi na površino 
vsebnikov, v primeru peroralne aplikacije pa se lepi tudi na sluznico ustne votline (2). 
Lecitini so lahko pridobljen iz različnih virov,  t.j.  rastlinskega, živalskega ali 
mikrobiološkega vira. Zaradi zgodovinskih razlogov imajo rastlinski produkti kot so sojin, 
sončnični lecitin in lecitin oljne ogrščice prevladujočo komercialno vlogo. Manj pomembna 
sta koruzni in lecitin zemeljskih oreščkov (arašidov) (3). Lecitin je mogoče pridobiti iz 
katerega koli surovega rastlinskega olja, vendar je sojino olje zaradi velike količine in 
relativno visokega deleža fosfatidov glavni komercialni vir lecitina. Na Madžaskem 
predstavlja  sončnično olje 80 % vseh proizvedenih olj, zato je sončnični lecitin upoštevan tudi 
kot potencialni vir lecitina. Primerjava dostopnih podatkov ne kaže na večje razlike med 
sojinim in sončničnim lecitinom, je pa bila ugotovljena slabša površinska aktivnost 
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sončničnega lecitina. Razlog, da so uporabniki manj naklonjeni uporabi sončničnega lecitina,  
je njegova večja lepljivost ni posledično  zato tudi večja težavnost za rokovanje z njim (5).  
Glavne funkcije lecitina so:  
1. Emulgiranje: npr. v  sistemih kot sta margarina in čokolada. Funkcija emulgatorja je 
najbolj razširjena funkcija lecitina. 
2. Solubilizacija. 
3. Suspendiranje: omogoča da pigmenti ostanejo razpršeni, npr. v barvah, preprečujejo 
aglomeracijo. 
4. Kontrola kristalizacije. 
5. Modifikator viskoznosti: pogosto v živilski industriji (čokolada). 
6. Stabilizator: sladoled, olja in maščobe (3). 
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1.2 GRANULE/ZRNCA 
Granule ali zrnca se v farmaciji uporabljajo kot samostojna FO (farmacevtska oblika), 
pogosteje pa kot vmesna stopnja za izdelavo tablet in kapsul. Velikost zrnc je odvisna od 
poznejše uporabe. Zrnca so navadno velikostnega razreda od 0,2 do 4 mm. V primeru, ko so 
granule vmesni produkt za izdelavo tablet, so velikostnega razreda 0,2 do 0,5 mm. Kadar jih 
želimo uporabiti kot samostojno FO izdelamo večja zrnca, ki imajo razpon velikostnega 
razreda 1 mm do 4 mm (6). Zrnca sestavljajo suhi permanentni agregati delcev, znotraj katerih 
še vedno lahko identificiramo posamezne osnovne delce (7). Poznamo šumeča, obložena, 
gastrorezistentna zrnca in zrnca s prirejenim sproščanjem. Večinoma so namenjena peroralni 
uporabi. Če so pripravljena s posebnimi postopki (liofilizacija) ali sterilizirana (obsevanje), so 
uporabna tudi parenteralno (6).  
 
1.3 GRANULIRANJE  
Zrnca pridobimo s procesom granuliranja. Granuliranje je proces združevanja osnovnih 
delcev, pri katerem se ti delci povezujejo v večje in obstojne aglomerate, v katerih še vedno 
prepoznamo osnovne delce (6). Delci v zrncih so povezani s snovnimi mostički, ki so 
posledica sintranja, solidifikacije polimera ali rekristalizacije drugih veziv. Pomembno vlogo 
pri nastanku zrnc imajo še adhezivne in kohezivne sile (npr. van der Waalsove vezi) (6,7).   
Razlogi za granuliranje so naslednji:  
1. Zmanjšanje možnosti pojava segregacije  
Segregacija oz. razslojevanje zmesi delcev je posledica razlik v velikosti, gostoti ali obliki 
komponent - delcev  v praškasti zmesi. Manjši in gostejši delci se nabirajo na dnu posode, 
večji delci z manjšo gostoto pa se nahajajo nad njimi. Če dosežemo idealno granulirano  
zmes, ki bo v vsaki granuli vsebovala vse komponente v zmesi v pravem razmerju, do 
segregacije ne pride. Nevarnost segregacije je neenakomerna porazdelitev ZU 
(učinkovina) v končnem izdelku. Segregacija je lahko  tudi razlog za odstope v masi 
končnih produktov, ki se polnijo v vrečke ali kapsule ali stiskajo v tablete, saj je polnjene 
kontrolirano z volumnom zmesi in ne z maso. To je lahko tudi razlog za neenakomerno 
porazdelitev vsebnosti ZU v seriji končnega izdelka. 
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2. Izboljšanje pretočnih lastnosti mešanice praškov 
Slaba pretočnost praškov je lahko posledica velikosti delcev, njihove nepravilne oblike ali 
površinskih lastnosti.  
3. Izboljšanje stisljivosti mešanice praškov 
Zrnca imajo zaradi boljše porazdelitve veziva boljšo stisljivost kot mešanica praškov, zato 
je možno narediti bolj trdne tablete.  
4. Zmanjšanje prašenja.s 
5. Z granulacijo povečamo nasipno gostoto izdelka. Zrnca, ki imajo gostejšo razporeditev kot 
vhodne praškaste snovi, zasedejo manjši volumen in jih je lažje shranjevati in skladiščiti. 
6. Zrnca zaradi svoje velikosti adsorbirajo manj vlage kot praški, ki lahko med 
shranjevanjem tvorijo pogačo. Higroskopni materiali lahko vežejo večjo količino vode in 
med shranjevanjem tvorijo skupke (6,8).  
Glede na uporabljeno metodo granulacije ločimo suho in mokro granuliranje.  
 
1.3.1 SUHA GRANULACIJA 
Pri suhem granuliranju se delci agregirajo zaradi uporabe visokih tlakov in brez uporabe 
tekočine. Ločimo kompresijo (briketiranje) in kompaktiranje (roller kompaktor). Pri 
briketiranju stisnemo zmesi praškov v trde tablete (brikete),  pri kompaktiranju  pa praške 
stisnemo med dvema valjema in pri tem dobimo listu podoben kompakt, ki ga kasneje 
zdrobimo. Suha granulacija je primerna za učinkovine, ki so občutljive na vlago ali/in zvišano 
temperaturo in tiste, ki po mokri granulaciji niso dobro stisljive (8,9). Postopek suhega 
granuliranja je v primerjavi z vlažnim granuliranjem časovno in energijsko ugodnejši, vendar 
je kljub kompleksnosti mokra granulacija v farmacevtski industriji bolj pogosto uporabljena 
(9).  
1.3.2 MOKRA GRANULACIJA 
Pri mokri granulaciji  praškastim delcem dodajamo granulacijske tekočine, katerih topilo mora 
biti hlapno, da ga lahko odstranimo s sušenjem in ne sme biti toksično. Tipični primeri topil so 
voda, etanol in izopropanol, posamično ali v kombinaciji. Pozitivna lastnost vode kot topila je 
nevnetljivost, pogosto pa se uporablja tudi zaradi ekonomskih in ekoloških razlogov. Njena 
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slabosti je možen vpliv na stabilnost ZU in posledična hidroliza. Slabost je tudi daljši čas 
sušenja kot  pri organskih topilih, kar pomeni daljši proces in ima zaradi izpostavljenosti 
toploti lahko vpliv na kemijsko stabilnost učinkovine. Organska topila se uporabljajo kot 
alternativa suhi granulaciji v primeru učinkovin občutljivih na vodo ali ko je potrebno hitro 
sušenje (6).  
Veziva dodajamo na različne načine. Uporabimo lahko raztopino veziva, ki ima določeno 
viskoznost, površinsko napetost in kot močenja. Druga možnost je, da dodamo tekočino z 
nizko viskoznostjo (voda ali organsko topilo), v mešanico prahov za granuliranje pa dodamo 
suho vezivo, ki se tekom postopka v tekočini raztopi (10).  
Pri tradicionalni granulaciji se za dodajanje granulacijske raztopine v prašno zmes pogosto 
uporablja planetarni mešalnik. Premešane praškaste komponente napolnimo v mešalnik, 
granulacijsko tekočino dodajamo medtem ko veslo meša zmes. Planetarno delovanje rezila je 
podobno kot pri kuhinjskem mešalniku. Omočeno maso moramo nato prenesti v granulator,  
kot je npr. oscilirajoči granulator. Palice rotorja granulatorja oscilirajo in potisnejo vlažno 
maso skozi sito, velikost katerega določa velikost nastalih granul. V primeru preveč omočene 
mase pride do sprijemanja na situ, v primeru premalo omočene mase pa se masa preseje čez 
sito in granule ne nastanejo ali pa so predrobne. Granule nato zberemo na pladnju in jih 
prenesmo v sušilnik, čeprav ima sušenje na pladnju številne pomanjkljivosti. Čas sušenja je 
dolg, možen je pojav agregacije, raztopljen material lahko migrira na površino granul in topilo 
se odstrani le iz zgornjega sloja granul na pladnju. Stopnja sejanja je po sušenju nujna, da 
»deagregiramo« granule. Alternativno je možno granule posušiti v vrtinčnoslojnem sušilniki – 
FBD (granulacija v zvrtinčenih plasteh). Prednost metode je krajši čas sušenja in zmanjšan 
problem segregacije in »intergranularne migracije topila« (intergranular solute migration), saj 
so v sušilniku granule ves čas ločene med seboj. Posledično sejanje po sušenju ni potrebno. 
Slabosti tradicionalne metode granulacijskega procesa so dolgo trajanje, potreba po več delih 
opreme, in izguba materiala zaradi številnih prenosov. Prednost je neobčutljivost procesa na 
spremembe značilnosti sestavin granul in enostavna določitev končne točke granulacije. Pri 
tradicionalni mokri granulaciji mokro maso potisnemo skozi sito, da dobimo mokre granule, ki 
jih nato posušimo. Posušena zrnca nato presejemo, da dosežemo ustrezno porazdelitev 
velikosti delcev. Obenem v tem koraku zdrobimo aglomerate granul in odstranimo 
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negranuliran material (fino frakcijo), ki ga je možno ponovno uporabiti. Glede na uporabljeno 
opremo obstaja več različic tradicionalne mokre metode, vendar splošno načelo začetne 
aglomeracije z uporabo tekočine ostaja enako. Tako granulacijo lahko izvedemo z uporabo 
oscilirajočega granulatorja prikazanega na sliki 1 (6).  
 
Slika 1: Oscilirajoči granulator (prirejeno po 6). 
 
V farmacevtski industriji se za mokro granulacijo uporabljajo trije glavni tipi granulatorjev: 
• strižni granulatorji, 
• hitro vrteči mešalniki/granulatorji in  
• vrtinčnoslojni granulatorji (FBD granulatorji) (6).  
    
1.3.3 EKSTRUZIJA 
Ekstruzija je več-stopenjski proces, katerega produkt so iztiskanci (ekstrudati). Glavna 
prednost procesa pred drugimi metodami za izdelavo granul je možnost vgradnje visokega 
deleža učinkovine. Proces je bolj zahteven kot druge metode granulacije, zato ga velja 
uporabljati le, kadar druge metode niso primerne ali so neuporabne  za konkretno formulacijo. 
Glavne stopnje procesa so: mešanje suhih praškov, vmešavanje tekočine, iztiskanje/ekstruzija, 
drobljenje, sejanje in sušenje (6).  
Z mešanjem suhih praškov dosežemo homogeno zmes. V ta namen se uporablja običajna 
oprema za mešanje praškov. Homogenost suhe zmesi ima pomemben vpliv na kvaliteto 
granulacije in posledično na izdelane granule. Neenakomerna porazdelitev materialov vpliva 
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na velike razlike v velikosti in topnosti, kar lahko vsaj na začetku v fazi granulacije vodi do 
lokalne preomočitve (6, 7). Mešalniki kot so »high shear« in »high shear twin screw« 
ekstrudorji, lahko povzročijo dvig temperature in to lahko vodi do večjega izhlapevanja kot je 
sprejemljivo, kar pomeni manjšo plastičnost pri granulaciji (7). 
Iztiskanje/ekstruzija je proces pri katerem kot rezultat dobimo delce paličaste oblike 
(ekstrudate), ki imajo vsi isti premer. Mokro zmes vstavimo v ekstrudor in jo s silo potisnemo 
skozi matrico, da dobimo delce, ki se zaradi svoje teže lomijo pri podobni dolžini. Pomembno 
je, da je ekstrudat dovolj plastičen, da se deformira, ne sme pa biti preveč. 
Glede na mehanizem dovajanja materiala v matrico, esktrudorje delimo na: 
• vijačni ekstrudorji/screw feed (aksialni in  radialni), 
• težnostni ekstrudorji/gravitiy feed (cilindrični in radialni), 
• batni ekstrudorji (piston feed)  (6). 
Primarna razlika med različnimi tipi vijačnih esktruderjev je v območju ekstruzije. Aksialni 
ekstruder iztiska vlažno zmes v isti ravnini. Aksialni esktruder potisne vlažno zmes skozi 
ravno perforirano končno ploščo. Nasprotno z aksialnimi pa radialni ekstruderji ekstrudirajo 
vlažno maso pravokotno na ravnino prenosa mase. Vijačni ekstruderji imajo enega ali več 
polžev, ki vlažno zmes prenesejo iz območja polnjena do območja ekstruzije. Med tem 
procesom polž stisne vlažno maso in odstrani večino ujetega zraka. Dvovijačni ekstruderji 
imajo običajno večji pretok kot enovijačni, slednji pa ekstrudat močneje stisnejo in povečajo 
njegovo gostoto (7). Te vrste ekstruderji se uporabljajo tako za razvoj kot proizvodnjo in so 
najbolj pogosto uporabljani. Batni ekstruderji se uporabljajo samo za delo v razvojih fazah (6). 
Vrste ekstruderjev so prikazane na sliki 2.  
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Slika 2: Shematski prikaz tipov esktruderjev.                                                                                                             
A) Aksialni, (B) modificirani aksialni, (C) radialni, (D) cilindrični (E) zobati, (F) radialni, (G) batni  (prirejeno 
po 7). 
 
Primarne procesne spremenljivke procesa ekstruzije so hitrost dovajanja mokre mase v 
ekstrudor, premer matrice, dolžina matrice in vsebnost vode v vlažni masi. Lastnosti 
ekstrudata in posledično lastnosti granul so v veliki meri odvisne od plastičnosti in 
kohezivnosti mokre mase. Na splošno mora biti vsebnost vode v mokri masi namenjeni 
ekstrudiranju višja v primerjavi z ostalimi metodami granulacije.   
 
 
9 
 
2 NAMEN DELA 
Namen magistrskega dela je granulacija  lecitina, Lipoid H 20 kot ZU (razmaščen sončnični 
lecitin z 20 % fosfatidilholina). Cilj je razviti enostavno metodo, s katero bo možno doseči 
visok delež lecitina v granulah in uporabiti veziva naravnega izvora. Izdelane granule lecitina 
morajo imeti dobro pretočnost, ne smejo biti lepljive in morajo imeti dobre organoleptične 
lastnosti (dober videz in občutek v ustih). Poizkusili bomo uporabiti takšne metode, ki nam 
omogočajo pripravo granul z visokim deležem lecitina (50 % ali več).  
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3 MATERIALI IN OPREMA 
3.1 MATERIALI 
Sončnični lecitin Lipoid H 20, Lipoid GmbH, Nemčija (slika 3)  
MCC (Mikrokristalna celuloza)  »Avicel® PH-101« Ph.Eur., FMC International, Irska, 
MCC PH 200 
Kalcijev hidrogen fosfat dihidrat  Ca(HPO4).2H2O, dobavitelj Lek d.d., Ljubljana 
Magnezijev stearat (Ph. Eur. 6),  dobavitelj Lex d.o.o., Koper, lot: 9024 
  
HPMC Methocel E4M Colorcon  
MC (Metil celuloza) Fluka Analytical, USA 
 
 
Slika 3: Sončni lecitin uporabljen kot ZU. 
 
HPMC (Hidroksipropilmetil 
celuloza) 
Pharmacoat 606, substitustion type 2910, Shin-Etsu 
Chemical Co., Ltd., Japonska, lot: 0098317, viskoznost 
6mPa.s (5 % vodna raztopina: Ph606 5 %) 
XG (Ksantan gumi) Xanthan gum, food grade, Jungbunzlauer, Avstrija, lot: 
2537277 (0,5 % vodna raztopina: XG 0,5 %, 5 % vodna 
raztopina: XG 5 %) 
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Witepsol® H 37 pelete IOI Oleo GmbH, Nemčija, lot: 803078 
 
5% raztopina alginske kisline  
2% raztopina CaCl2  
 
 
3.2 OPREMA 
Analitska tehtnica Mettler Toledo, Švica  
Vodna kopel GFL, Nemčija 
Sita Retsch, KmbH & Co. KG, Nemčija 
Laboratorijski stresalnik Retsch AS20 Obsic, F. Kurt Retsch GmbH & Co. KG, 
Nemčija 
Mlin, laboratorijski  
HS mešalnik/granulirnik ProCept Formatrix 4M8-TRIX, Belgija 
Homogenizator Ika T25 digital Ultra-turrax, Nemčija  
Kuhinjski mešalnik Kitchen Aid, Artisum 5KSM150, 300W, ZDA 
Oscilirajoči granulator Erweka AR 400, Heusenstamm, Nemčija 
Ekstrudor Kitchen Aid Shape Press/ARDES AR7450R, Italija  
Sušilnik  Kambič, Slovenija  
Analizator vlage  
Aparat za določevanje 
zbitega volumna 
Mettler Toledo, HR83 Halogen 
VanKel, ZDA 
 
Dynamic Angle Tester Gravo & PRB10, Slovenija 
Stresalnik  VanKel, 50.1100, New Jersey, ZDA 
Mikroskop Olympus SZX12, Japonska 
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4 METODE IN EKSPERIMENTALNO DELO 
V fazi predformulacije je bilo s termično analizo DSC ugotovljeno, da je temperaturna 
stabilnost tega lecitina zagotovljena  do najmanj 90 ° C. Iz termograma (slika 4) je razvidno, 
da ni toplotnih efektov  do 100°C. Te informacije so pomembne in kritične, saj nekatere 
ustrezne tehnologije granulacije med drugim uporabljajo fazo sušenja in povečano 
temperaturo. 
 
 
Slika 4: Lipoid H 20 termogram. 
 
4.1 Izdelava granul  
4.1.1 Preliminarni testi  
Potrditi smo želeli možnost granulacije z vodo in koncentriranim etanolom. Test smo izvedli v 
pateni in tekočino kapljali s kapalko na prašno zmes. 
4.1.2 Tvorba granul z uporaba alginata 
Lecitin smo v čaši zmešali z 5% raztopino alginske kisline in to disperzijo s pomočjo črpalke 
kapljali v 2% raztopino CaCl2. Pri stiku obeh raztopin pride do nastanka Ca-alginata (gela) in 
zato se majhne kapljice oblikujejo v sfere (slika 5). Te sfere smo zbrali in odcedili na situ ter 
jih čez noč posušili na zraku.  
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Slika 5: Tvorba sfer. 
 
4.1.3 Granulacija z lipofilno bazo  
Kot model lipofilnega ekscipenta smo uporabili Witepsol H 37.  
 
Vzorec A 
Lecitin 90% 
Witepsol H 37 10% 
V pateni smo dobro premešali lecitin in Witepsol in zmes na vodni kopeli segreli nad 40°C. 
Staljeno in pomešano tekočo zmes, prikazano na sliki 6, smo skozi sito prelili v mrzlo vodo. 
Zaradi takojšnjega strjevanja so se tvorile granule. Nato smo pridobljene granule zmleli na 
laboratorijskem mlinu (slika 7).  
 
 
Slika 6: Staljena zmes lecitina in Witepsol-a v pateni. 
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Slika 7: Laboratorijski mlin. 
Vzorec B 
Lecitin 50% 
Witepsol H 37 50% 
V pateni smo dobro premešali lecitin in Witepsol ter zmes na vodni kopeli segreli nad 40° C, 
premešali in počakali, da se je ohladila in strdila v pateni. Potem ko se je zmes popolnoma 
ohladila smo vzorec zmleli v laboratorijskem mlinu.  
 
4.1.4 Visokostrižna granulacija 
Granulacijo smo izvedli v hitrovrtečem mešalniku ProCept Formatrix 4M8-TRIX, Belgija 
(slika 8). V stekleno posodo prostornine 1000 mL smo vstavili 150 g praškaste zmesi lecitina 
in MCC-ja (Preglednica 1 ). Pred začetkom razprševanja veziva smo praškasto zmes mešali 
približno 2 minuti  z  uporabo trikrakega mešala pri 500 rpm. Po tem času smo vklopili 
črpalko in raztopino veziva dovajali s hitrostjo 2,1g/min skozi šobo premera 0,8 mm. Med 
dovajanjem granulacijske raztopine smo hitrost mešala spreminjali do v območju 500 – 1000 
rpm, sekalo je bilo nastavljeno na 1000-2000 rpm. Skozi  stekleno posodo smo potek procesa 
lahko opazovali. Zaradi težav povezanih z lepljenjem mokre mase na steno steklene posode 
smo postopek nekajkrat prekinili in ga nazadnje zaradi tega tudi ustavili oziroma opustili kot 
potencialno uporabnega.  
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Preglednica I: Prikaz vzorca, njegove sestave v masnih odstotkih, uporabljenega veziva in njegove koncentracije. 
Vzorec Lecitin MCC PH 101 Mg- stearat Vezivo in koncentracija 
V1 70 % 25 % 5 % 5 % raztopina Pharmacoat 606 (4 % mase) 
 
 
Slika 8: High shear mešalnik ProCept Formatrix 4M8-TRIX. 
 
4.1.5 Oscilirajoča granulacija 
V mešalniku Kitchen Aid  (Artisum 5KSM150, 300W, ZDA, slika 9) smo praškasto zmes 
najprej mešali 2 minuti. Raztopino veziva Pharmacoat 606 smo ob mešanju na drugi hitrostni 
stopnji mešanja razprševali na prašno zmes. Za razprševanje smo uporabili  »pump – spray« 
stekleničko. Porabo granulacijske tekočino smo ves čas spremljali s tehtanjem. Po končanem 
razprševanju smo povečali hitrost mešanja in mešali še 1 minuto. Mokro zmes smo prenesli na 
oscilirajoči granulator (Erweka AR 400, Heusenstamm, Nemčija (slika 10). V naslednjem 
koraku smo to mokro zmes granulirali skozi mrežo velikosti 1,0 mm in mokre granule posušili 
v sušilniku pri 60 °C do 3 - 4 % zaostale vlage (približno 1 uro).  
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Slika 9: Mešalnik Kitchen Aid 
 
 
Slika 10:  Oscilirajoči granulator Erweka AR 40 
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Uporabili smo lecitin in različne pomožne snovi z namenom zmanjšanja lepljivosti lecitina in 
tvorbe  primernih granul. Vzorci, njihova sestava in uporabljeno vezivo so prikazani v 
preglednici II.   
 
 
Preglednica II: Prikaz vzorcev, sestave vzorcev in uporabljenega vezivo za oscilirajočo granulacijo. 
 
 
 
 
 
 
 
Vz Lecitin MCC 
Ph101 
MCC 
Ph200 
CaHPO4 HPMC MC Mg 
stearat 
Vezivo 
V1 50 % 50 %      voda 
V2 50 % 50 %      0,5 % raztopina XG 
V3 50 %   50%    voda 
V4 50 % 45 %     5 % voda (6 %) 
V5 50 % 45 %     5 % 5 % raztopina Pharmacoat 
606 (11 %) 
V6 50 % 45 %     5 % 5 % raztopina Pharmacoat 
606 (6 %) 
V7 50 % 45 %      5 % raztopina XG (4 %) 
V8 60 %  35 %    5 % voda 
V9 50 %  45 %    5 % 5 % raztopina Pharmacoat 
606 (5 %) 
V10 70 %    25 %  5 % voda 
V11 50 %    45 %  5 % voda 
V12 70 %     25 % 5 % voda 
V13 50 %     45 % 5 % voda 
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4.1.6 Vlažno iztiskanje  
S tem granulacijskim pristopom smo uporabili dodatne sile za združitev pomožnih snovi in 
delcev lecitina z uporabo granulacijske tekočine. Posušeni ekstrudat smo na majhne kose 
(zrnca) razdrobili bodisi z mlinom  ali z oscilirajočim granulatorjem.  
4.1.6.1 Vlažno iztiskanje in mletje 
Po enakem postopku smo pripravili 2 vzorca. Sestava vzorca 1 in vzorca 2 sta prikazani v 
preglednici III in preglednici IV. 
 
Preglednica III: Prikaz sestave vzorca 1. 
Lectin 70 % 
Ca(HPO4).2H2O 25 % 
Mg-stearat 5 % 
5 % raztopina Pharmacoat 606 9 % suhe mase vstopne prašne zmesi 
 
V mešalniku Kitchen Aid smo praškasto zmes najprej mešali 2 minuti in nato dodali raztopino 
veziva Pharmacoat 606 (na drugi hitrostni stopnji mešanja) z razprševanjem z uporabo 
pršilnika. Porabo granulacijske tekočino smo določili s tehtanjem in poraba je bila približno 
10% glede na maso suhe  začetne praškaste zmesi. Po končanem razprševanju smo povečali 
hitrost mešanja in mešali še 1 minuto. Mokro zmes smo prenesli v ekstrudor, Kitchen Aid 
Shape Press (slika 11), izvedli ekstruzijo in dobili ekstrudat premera cca 2 mm, različnih 
dolžin. Po iztiskanju smo ekstrudat sušili približno še 1 uro pri 60 ° C, dokler končna vlaga v 
ekstrudatu ni bila 4-5%. V naslednjem koraku smo posušene ekstrudate zdrobili z 
laboratorijskim  mlinom.  
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Preglednica IV: Prikaz sestave vzorca 2. 
Lectin 50 % 
MCC Ph101 45 % 
Mg-stearat 5 % 
5 % raztopina Pharmacoat 606 17,5 % suhe mase vstopne prašne zmesi 
 
Postopek priprave vzorca 2 je identičen postopku priprave vzorca 1.  
 
Slika 11: Kitchen Aid Shape Press. 
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4.1.6.2 Vlažno iztiskanje in oscilirajoča granulacija 
V nadaljevanju smo želeli  še povečati delež lecitina na okrog  90%. Pripravili smo 3 vzorce, 
katerih sestava je prikazana v preglednicah V, VI in VII.  
Preglednica V: Prikaz sestave vzorca 1. 
Lectin 95 % 
Mg-stearat 5 % 
5 % raztopina Pharmacoat 606 8,8 % suhe mase vstopne prašne zmesi 
 
V mešalniku Kitchen Aid smo praškasto zmes najprej mešali 2 minut, dodali raztopino veziva 
Pharmacoat, ob mešanju na drugi hitrostni stopnji z a razprševanjem  na praškasto  zmes. 
Porabo granulacijske tekočino smo določili  s tehtanjem. Poraba granulirne tekočine je bila 
približno 10% mase  suhe izhodne praškaste  zmesi. Po končanem razprševanju smo povečali 
hitrost mešanja in mešali še 1 minuto. Mokro zmes smo prenesli v Kitchen Aid Shape Press, 
izvedli ekstruzijo in dobili ekstrudat premera cca 2 mm, različnih dolžin. Po iztiskanju smo 
ekstrudat sušili približno 1 uro pri 60 ° C, dokler končna vlaga ni bila približno 4-5%. V 
naslednjem koraku smo posušene ekstrudate presejalni skozi oscilirajoči granulator (Erweka 
AR 400, Heusenstamm, Nemčija).  
Preglednica VI: Prikaz sestave vzorca 2. 
Lectin 75 % 
Ca(HPO4).2H2O 25 % 
Mg-stearat 5 % 
5 % raztopina Pharmacoat 606 7,6 % suhe mase vstopne prašne zmesi 
 
Postopek priprave vzorca 2 je identičen postopku priprave vzorca 1.  
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Preglednica VII: Prikaz sestave vzorca 3. 
Lectin 50 % 
MCC Ph101 45 % 
Mg-stearat 5 % 
5 % raztopina Pharmacoat 606 11,6 % suhe mase vstopne prašne zmesi 
 
Postopek priprave vzorca 3 je identičen postopku priprave vzorca 1.  
 
 
4.2 Karakterizacija zrnc 
4.2.1 Porazdelitev velikosti  
Porazdelitev velikosti delcev smo določali s sejalno analizo. Izvedli smo jo z uporabo sit 
(Retsch, KmbH & Co. KG, Nemčija) (slika 12), velikosti 1,12 mm; 1 mm; 800 µm, 500 µm, 
355 µm, 250 µm in dno. Najprej smo vsa sita in dno stehtali, nato smo natehtali 100 g 
granulata, ga nasuli na set sit in na laboratorijskem stresalniku Retsch AS20 Obsic, F. Kurt 
Retsch GmbH & Co. KG, Nemčija (slika 12) stresali 5 minut z amplitudo 50 Hz. Po stresanju 
smo sito ali dno s preostalo frakcijo na njem stehtali, odšteli maso praznega sita in dobili mase 
posameznih frakcij. Rezultate smo podali z masnimi procenti (w)  posameznih frakcij po 
enačbi 1 in jih prikazali s histogramom. V enači ms predstavlja maso frakcije, ki ostane na 
posameznem situ [g],  mv predstavlja maso vzorca, ki ga karakteriziramo [g].  
 
𝑤 =  
𝑚𝑠
𝑚𝑣
 × 100 %       (enačba 1) 
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Slika 12: Sita in laboratorijski stresalnik Retsch. 
 
4.2.2 Vsebnost vlage  
Vsebnost vlage v granulatih smo merili preko izgube mase pri sušenju na analizatorju vlage 
(Mettler Toledo, HR83 Halogen). V analizator smo natehtali približno 1 g granulata in 
program analize nastavili na 15 min pro 85°C. Vsebnost vlage smo podali kot procent izgube 
mase vzorca.   
 
4.2.3 Pretočni čas 
Pretočni čas granulatov smo določali po Ph. Eur. metodi (poglavje 2.9.16). Meritev smo 
izvedli s pomočjo steklenega lija določene velikosti, ki smo ga namestili na stojalo. Dno lija 
smo zaprli s plastično kartico in v lij nasuli 100 g suhega granulata.  Določili smo čas v 
katerem granulat popolnoma izteče iz lija. Rezultat je povprečje treh meritev. V primeru 
odstopanja za več kot 10 % meritve od povprečja za posamezni vzorec smo rezultat podali kot 
časovni interval.  
 
4.2.3.1 Dinamični kot 
Meritve dinamičnega kota smo opravili s pomočjo naprave za merjenje dinamičnega kota 
(Dynamic Angle Tester, Gravo & PRB10, Slovenija) (slika 13) s prostornino merilnega bobna 
200 mL. Za meritev smo natehtali 50 g vzorca in ga nasuli v merilni boben. Spremljali smo 
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gibanje vzorca v merilnem bobnu pri hitrosti obratov 25 rpm in 5 rpm. Za primerjavo smo 
meritev izvedli tudi s čistim lecitinom  kot praškom.  
 
 
Slika 13: Dynamic Angle Tester. 
 
4.2.4 Nasipna in zbita gostota 
Meritev nasipne gostote smo izvedli na napravi VanKel, 50.1100, New Jersey, ZDA. V 
plastičen merilni valj smo nasuli 100 mL vzorca, kar smo vzeli kot nasipni volumen [mL] in 
količino vzorca stehtali, da smo dobili maso vzorca [g]. Po enačbi 2 smo izračunali nasipno 
gostoto [g/ml]. Merilni valj z vzorcem smo namestili na napravo in stresli z 100 udarci. 
Odčitali smo zbiti volumen [mL] in po enačbi 3 izračunali zbito gostoto [g/mL].  
 
𝜌 𝑛𝑎𝑠𝑖𝑝𝑛𝑎 =  
𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑣𝑧𝑜𝑟𝑐𝑎
𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 (𝑛𝑎𝑠𝑖𝑝𝑛𝑖)
     (enačba 2) 
 
𝜌 𝑧𝑏𝑖𝑡𝑎 =  
𝑚𝑎𝑠𝑎 𝑣𝑧𝑜𝑟𝑐𝑎 
𝑣𝑜𝑙𝑢𝑚𝑒𝑛 (𝑧𝑏𝑖𝑡𝑖)
       (enačba 3) 
 
4.2.5 Vizualno vrednotenje granul 
Granule smo vizualno vrednotili s stereo mikroskopom Olympus SZX12, Japonska. Na 
objektno stekelce smo namestili rdečo podlago, nanjo nasuli plast granul in stekelce namestili 
na mikroskopsko mizico. Kalibracijo mikroskop opravi sam. Uporabili smo objektiv Olympus 
DF PLFL 1,0 x PF, Japonska. Za nastavitev ustrezne osvetlitve vzorca smo uporabili luči na 
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desni in levi strani mikroskopa. Sliko smo posneli s kamero Olympus XC50, Japonska in jo 
uredili na računalniku v programu Quick PHOTO CAMERA 3.1. Slike za vse vzorce smo 
posneli pri dveh različnih povečavah.   
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5 REZULTATI IN RAZPRAVA   
5.1 Preliminarni testi 
Premešali smo lecitin in sladkor v prahu ter med mešanjem v pateni dodajali vodo. Opazili 
smo, da je zmes močno hidrofobna, nastala je kepasta plastična masa (slika 14). Maso smo 
pustuli en dan a) v pateni, b) tanko plast na zraku, c) tanko plast v sušilniku na 40°C. Masa se 
ni posušila v nobenem primeru.  
 
Slika 14: Prikaz kepaste plastične mase, ki je nastala v preliminarnem testu. 
 
Naredili smo enak test, le da smo namesto vode na zmes kapljali koncentriran etanol. Rezultati 
so bili enaki kot v prejšnjem testu. Prišli smo do ugotovitve, da se lecitin hitro omoči in tvori 
kepo. Zaključili smo, da granulacija samo z dodatkom vode ne bo mogoča.  
 
5.2 Tvorba sfer z uporabo alginata 
Sfere so nastale, vendar metode v začetni fazi nismo obravnavali kot obetajoč način za 
izdelavo granul. Pristop je zanimiv, metodo izdelave sfer smo poizkusili le kot dokaz 
koncepta. Na slikah 15, 16 in 17 so prikazane izdelane sfere.  
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                  Slika 15: Sfere takoj po izdelavi.                                               Slika 16: Sfere po sušenju 
 
       
                 Slika 17: Sfere pod mikroskopom. 
 
5.3 Granulacija z lipofilno bazo  
Tudi to metodo smo opravili, ker smo želeli pokazati na potencialno možnost nastanka granul 
z uporabo lipofilne baze.  
V primeru vzorca A so granule nastale, vendar je bila njihova porazdelitev velikosti delcev 
zelo široka, granule pa so bile precej lepljive. Vzorec B je bil pričakovano masten in lepljiv 
(slika 18). Mikroskopska slika vzorca A je prikazana na sliki 19. Zaradi zgornjih razlogov 
vzorcev nismo uporabili v nadaljnjih poizkusih. Alternativni postopek za nadaljnjo uporabo bi 
bilo preprosto oblaganje s praški za zmanjšanje lepljivosti (magnezijev stearat, škrob ali 
sladkor v prahu).  
Zaradi prevelike lepljivosti in preširoke porazdelitve velikosti delcev metode granulacije z 
lipofilno bazo nismo obravnavali kot primeren način za izdelavo granul lecitina. 
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Slika 18: Granule pridobljene z mletjem mešanice Lecitin/Witepsol H37. 
 
Slika 19: Granule mešanice lecitin/Witepsol. 
 
 
5.4 Visokostrižna granulacija 
Porazdelitev velikosti delcev je bila preširoka, izkoristek procesa pa je bil prenizek in zato 
nesprejemljiv. Poleg tega smo tekom procesa granulacije naleteli na težave povezane z 
lepljivostjo lecitina, zato smo se odločili, da visokostrižna granulacija ni primerna kot 
potencialna metoda izdelave granul lecitina. Na sliki 20 je prikazan vzorec takoj po zaključku 
granulacije. Vidno je, da je prišlo do lepljenja zmesi na stene posode. Na sliki 21 je vzorec po 
sejanju skozi sito.  
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                     Slika 20: Vzorec po končani granulaciji                                 Slika 21: Vzorec po sejanju. 
 
 
5.5 Oscilirajoča granulacija 
Z uporabljeno tehniko smo dosegli aglomeracijo delcev vhodnih komponent, vendar pa v 
primerjavi s samim lecitinom dobljene granule niso bile sprejemljive. Delež fine frakcije 
(majhnih granul) je bil namreč previsok, zato nismo dosegli bistvenega izboljšanja glavne 
tehnološke značilnosti - pretočnosti. Iz slike 22 je razvidno, da v primeru V1 dobimo 
porazdelitev velikosti delcev v obliki Gaussove krivulje. Uporaba vode ali raztopine XG kot 
vezivo pri V2, V3, V4, V7, V8, ne kaže pomembnega izboljšanja porazdelitve velikosti delcev 
v primerjavi z lecitinom. Boljšo porazdelitev velikosti delcev dobimo ob uporabi 5% ratopine 
Pharmacoata 606 kot vezivo. Pri V5 smo dosegli večji delež delcev večjih od 1120 µm in 
delcev v območju od 500 do 800 µm.  V primeru vzorcev V10, V11, V12, V13, kjer smo kot 
pomožno snov uporabili HPMC ali MC, kot vezivo pa vodo je porazdelitev delcev podobna in 
v obeh primerih močno prevladujejo zrnca velikosti pod 250 µm.  
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Slika 22: Prikaz rezultatov sejalne analize granulatov izdelanih z oscilirajočo granulacijo v primerjavi z 
lecitinom. 
 
Iz rezultatov smo ugotovili, da so adhezivne in kohezivne sile med delci prešibke in zato niso 
nastali pravi aglomerati (granule). Granulacijo lecitina le z dodatkom raztopine veziva in 
oscilirajoče granulacije nismo potrdili kot prave smeri razvoja  granulacije lecitina. 
Na spodnjih slikah sta prikazani sliki vzorca 1 (slika 23), kjer smo kot vezivo uporabili čisto 
voda in vzorca 2 (slika 24), kjer je vezivo 0,5 % raztopina XG. 
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                         Slika 23: Vzorec 1 (vezivo je voda).                         Slika 24: Vzorec 2 (vezivo je XG). 
 
                                         
Na sliki 25  in 26 so vzorci lecitina V1 do V13. 
Ob primerjavi izdelanih granulatov z lecitinom je pri vseh vzorcih možno opaziti povečanje 
velikosti  granul. V vzorcih  V7, V10, V11, V12, V13 opazimo več fine frakcije. 
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Slika 25: Mikroskopske slike lecitina in granul izdelanih z oscilirajočo granulacijo. 
 
 
Lecitin V1 
  
V2 V3 
  
  
V4 V5 
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Slika 26: Mikroskopske slike granul izdelanih z oscilirajočo granulacijo. 
 
 
 
V6 V7 
  
V8 V9 
  
V10 V11 
  
 V12 V13 
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5.6 Vlažno iztiskanje (ekstruzija) 
5.6.1 Vlažno iztiskanje in mletje 
Oba vzorca izdelana z metodo vlažnega iztiskanja, kateremu je sledilo sušenje in nato še 
mletje sta prikazana na sliki 27 in sliki 28. 
     
                          Slika 27: Vzorec 1 (70 % lecitina).                      Slika 28: Vzorec 2 (50 % lecitina). 
 
              
 
Mikroskopski sliki granul, ki smo jih dodatno obložili zaradi znižanja medsebojnega lepljenja  
s sladkorjem in kakavom v prahu, so prikazane na spodnjih slikah (slika 29, slika 30, slika 31, 
slika 32). 
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    Slika 29: Vzorec 1 obložen s sladkorjem v prahu.                 Slika 30: Vzorec 1 obložen s kakavom v prahu. 
 
 
     
        
    Slika 31: Vzorec 2 obložen s sladkorjem v prahu.                  Slika 32: Vzorec 2 obložen s kakavom v prahu. 
 
Iz rezultatov sejalne analize (slika 33) je razvidno, da smo pri obeh vzorcih dosegli bistveno 
izboljšanje porazdelitve velikosti delcev v primerjavi z lecitinom. Iz grafa vidimo, da je v 
primeru vzorca s 70 % deležem lecitina delež fine frakcije nekoliko višji in delež delcev večjih 
od 1120 µm nekoliko nižji, kot v primeru vzorca s 50 % deležem lecitina. Pri obeh vzorcih 
smo dosegli povečanje delcev v primerjavi z vhodnim materialom, kar je eden izmed glavnih 
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namenom granulacije. Cilj smo dosegli, ne glede na to ali smo izdelali granule z 70 % ali 50 % 
lecitina in ne glede na to ali smo kot pomožno snov uporabili Ca(HPO4).2H2O ali MCC. 
Velikost naših zrnc je bila dejansko rezultat uporabljenega laboratorijskega mlina, ki je bil na 
voljo v našem laboratoriju. V primeru, da bi mlin imel manjše odprtine, bi bile tudi granule 
manjše. To je pomembna ugotovitev, saj s tem lahko vnaprej določimo porazdelitev velikosti 
delcev glede na zahtevane potrebe ali želje 
 
 
Slika 33: Prikaz rezultatov sejalne analize obeh granulatov izdelanih z vlažnim iztiskanjem in mletjem v 
primerjavi z lecitinom. 
 
Prvi test pretočnosti granul smo preizkusili s steklenim lijakom po Ph. Eur. metodi, za tem pa 
še z dinamičnim kotom. Z metodo s steklenim lijem smo ugotovili, da pretočnost ni optimalna, 
saj je na začetku prisotno nekaj lepljenja. Po prisilnem začetku pretoka granul (po nežnem trku 
na lijak) je pretočnost zelo dobra. S testom merjenja dinamičnega kota smo dokazali  
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sprejemljive pretočne lastnosti. Iz slike 34 in slike 35 je razvidno bistveno izboljšanje 
pretočnosti vzorca 1 v primerjavi z lecitinom.  
 
           
                       Slika 34:  Vzorec 1, 5 rpm.                                           Slika 35: Lecitin, 5 rpm. 
 
       
Z namenom zmanjšanja še vedno prisotnega začetnega lepljenja med granulami, smo uporabili 
še tri različne materiale, za preprečevanje lepljenja: 
• sladkor v prahu, 
• škrob (v našem primeru koruzni škrob; predlagamo uporabo riževega škroba), 
• magnezijev stearat. 
Za izboljšanje okusa se lahko uporabi tudi kakav v prahu. 
 
Analiza vsebnosti preostale vlage v vzorcih granul je pokazala naslednje: 
Vzorec 1: 4,75 % 
Vzorec 2: 6,0 % 
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Za optimalni rezultat bi izmerjena vlaga morala biti nekoliko nižja, kar je mogoče nadzorovati 
med procesom sušenja. Ocenjujemo, da bi bil delež preostale vlage približno 5 % še 
sprejemljiv. 
 
Rezultati meritev nasipne in zbite gostote za oba vzorca so predstavljeni v preglednici VIII: 
Preglednica VIII: Prikaz rezultatov nasipne in zbite gostote za vzorec 1 in vzorec 2. 
Vzorec Nasipna gostota [g/mL] Zbita gostota [g/mL] 
V1 (70 % lecitina) 0,6330 0,6734 
V2 (50 % lecitina) 0,5012 0,5447 
 
 
Po opravljeni karakterizaciji granul smo zaključil, da je vlažno iztiskanje, ki mu sledi najprej 
sušenje in nato še mletje potencialno primerna  metoda za proizvodnjo granul. Laboratorijski 
vzorci kažejo ustrezno porazdelitev velikosti delcev in sprejemljivo pretočnost. Poleg tega se 
lahko za nevtralizacijo potencialnega učinka lepljenja med granulami, ki je bolj izražena pri 
večji količini lecitina, uporabijo praški kot so: sladkor v prahu, kakav v prahu, fini škrobni 
prah in magnezijev stearat. 
Dodati moramo, da so bili v to raziskavo vključeni laboratorijski vzorci do 300 g. Na tej 
stopnji ni bilo izvedenega »scale up-a«. 
 
 
5.6.2 Vlažno iztiskanje, sušenje in oscilirajoča granulacija 
Vsi trije vzorci izdelani z metodo vlažnega iztiskanja, ki ji je sledila oscilirajoča granulacija so 
prikazani na sliki 36, sliki 37 in sliki 38.  
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 Slika 36: Vzorec 1 (95 % lecitina).      Slika 37: Vzorec 2 (75 % lecitina).     Slika 38: Vzorec 3 (50 % lecitina). 
 
 
Mikroskopske slike vseh treh vzorcev obloženih s sladkorjem v prahu so prikazane na slikah 
39, 40 in 41 v nadaljevanju. 
              
      Slika 39: Vzorec 1 obložen s sladkorjem v prahu.        Slika 40: Vzorec 2 obložen s sladkorjem v prahu. 
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       Slika 41: Vzorec 3 obložen s sladkorjem v prahu. 
 
Iz rezultati sejalne analize na sliki 42 vidimo, da smo v primeru vseh treh vzorcev dosegli 
bistveno izboljšanje porazdelitve velikosti delcev v primerjavi z lecitinom. Pri vseh vzorcih 
smo dosegli povečanje delcev v primerjavi z vhodnim materialom, kar je eden izmed glavnih 
namenom granulacije. Cilj smo dosegli, ne glede na to ali smo kot pomožno snov uporabili 
samo magnezijev stearat ali smo dodali še Ca(HPO4).2H2O oz. MCC. Delež zrnc večjih od 
1120 µm je pri vseh treh vzorcih največji.  V primeru vzorca z najnižjim deležem lecitina je 
delež fine frakcije nekoliko nižji.   
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Slika 42: Prikaz rezultatov sejalne analize vseh treh granulatov izdelanih z vlažnim iztiskanjem in oscilirajočo 
granulacijo v primerjavi z lecitinom. 
 
Analiza vsebnosti preostale vlage v vzorcih granul je pokazala naslednje: 
Vzorec 1: 5,6 % 
Vzorec 2: 4,2 % 
Vzorec 3: 6,0 % 
Za optimalni rezultat bi izmerjena vlaga morala biti nekoliko nižja, kar je mogoče nadzorovati 
med procesom sušenja. Ocenjujemo, da bi bil delež preostale vlage približno 5 % še 
sprejemljiv. S testom pretočnosti smo dobili enake rezultate kot v prejšnjih primerih. Pri 
metodi steklenega lija je za začetek pretoka granul skozi lij potrebno udariti ob steno lija. 
Testiranje dinamičnega kota je potrdilo, da granule kažejo sprejemljivo karakteristiko 
pretočnosti. 
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Rezultati nasipne in zbite gostote za vse tri vzorce so predstavljeni v preglednici IX.  
Preglednica IX:  Prikaz rezultatov nasipne in zbite gostote za vzorec 1, vzorec 2 in vzorec 3. 
Vzorec Nasipna gostota [g/mL] Zbita gostota [g/mL] 
V1 (95% lecitina) 0,5532 0,629 
V2 (75% lecitina) 0,6408 0,6675 
V3 (50% lecitina) 0,5224 0,5678 
 
 
Eksperimenti so pokazali, da so granule nastale tudi pri vzorcu, ki vsebuje 95 % čistega 
lecitina. Ugotovili smo, da je vlažno iztiskanje, ki mu sledi sušenje in nato še 
drobljenje/sejanje na Erweka opremi metoda, s katero je možno pripraviti granule s 95 %, 75 
% in 50 % lecitina. Laboratorijski vzorci kažejo ustrezno porazdelitev velikosti granul in 
sprejemljive karakteristike pretočnosti. V izogib morebitnim težavam z lepljenjem, predvsem 
v primeru 95 % lecitinskih granul, predlagamo, da se granulam dodajo sredstva proti lepljenju: 
magnezijev stearat, sladkor v prahu, škrob in za izboljšanje okusa tudi kakav v prahu. 
Ugotovili smo, da je bila količina 2% sredstva proti lepljenju na maso granul že učinkovita. V 
to raziskavo so bili vključeni laboratorijski vzorci do 300 g. Na tej stopnji ni bilo izvedenega 
»scale up-a«.  
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Na sliki 43 je prikazan končen produkt vsake izmed faz v procesu metode.  
 
Slika 43: Dobljen produkt ob koncu vsakega koraka. (A) prašna zmes pred vlažno granulacijo;(B) granule po 
vlažni granulaciji; (C) ekstrudat po ekstruziji; (D) granule po oscilirajoči granulaciji ob predhodnem sušenju 
ekstrudata 
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6 SKLEP 
Raziskave so pokazale, da je granule lecitina možno izdelati z relativno preprosto tehnologijo:  
• vlažno iztiskanje 
• sušenje 
• drobljenje in sejanje 
Ugotovili smo, da je z omenjeno metodi možno pripraviti granule s 95 %, 75 % in 50 % 
lecitina. Izdelane granule, tudi tiste s 95 % lecitina, so pokazale ustrezno porazdelitev velikosti 
delcev in pretočne lastnosti. Možen problem z lepljenjem zrnc, večinoma pri tistih granulah z 
najvišjim deležem  lecitina (95 %), se lahko obide z dodajanjem nekaj % finih praškov, kot so 
sladkor v prahu, škrob in  magnezijev stearat. Dodatek kakava v prahu je primeren tudi za 
dodatno izboljšanje okusa granul. 
HS (High Shear) granulacija ni primerna metoda za granulacijo lecitina zaradi njegove lepljive 
narave. 
Pogosto uporabljena FBD granulacija v tem projektu ni bila obravnavana, zaradi relativno 
zahtevne in drage tehnologije ter zaradi lepljive narave lecitina. 
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